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Verfahren zur Auftrennung eines Roh-C4'-Schnitte8 
Beschrelbung 

5 Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Auftrennung eines Roh-C4-Sclinitte8 durch 
Exbraktivdestiilatlon mit einem selelctiven Lfisungsmittel. 

Der Begiiff C4-Schinitt bezeichnet Qemische von Kolilenwasserstoffen mit QbenAriegend 
4 Kohtenstoffatomen pro IVIolekui. C4*Schnitte werden beispielsweise bei der Herstel- 

10 lung von Ethylen und/oder Propyten durcii tliermisclies Spalten, ubiiclienveise in 
Steamcrackern, insbesondere Naphtha-Crackern oder FCC-Crackern (Fluidized Cata- 
lytic ^racking) einer Petroleumfraktion, wie verflussigtes Petroleumgas, Leichtbenzin 
Oder Gasdl, erhalten. Weiterhin werden C4-Schnitte be! der katalytlschen Dehydrierung 
von n-Butan und/oder n-Buten erhaKen. C4-8chnitte enthalten in der Regel Butane, 

15 n-Buten, Isobuten, 1,3-Butadlen, daneben geringe Mengen an sonstigen Kohlenwas- 
serstoffen, darunter 1 ,2-Butadlen, Cs-Kolilenwasserstoffe sowie C4-Acetylene (Butine) 
Insbesondere 1-Butin (Ethylacetyien) und Butenin (Vinylacetylen). Dabei betrSgt der 
1 ,3-Butadiengelialt von C4-Schnitten aus Steamcrackern im allgemeinen 20 bis 70 
Gew.-%, insbesondere 35 bis 65 Gew.-%, wahrend der Gehalt an C4-Acetylenen (Vi- 

20 nyiacetylen und Etiiylacetyien) im allgemeinen 5 Gew.-% nicht Qbersteigt. 

Die Auftrennung von C4-Schnitten ist wegen der geringen Unterschiede in den relativen 
Ruciitigkeiten der Komponenten ein kompliziertes destillationstechnisches Problem. 
Daher wird die Auftrennung durch eine so genannte Extraktivdestiliation durchgefuhrt, 
25 d. h. eine Destiiiation unter Zugabe eines selektiven Losungsmitteis (auch als Extrakti- 
onsmittet bezeichnet), das einen hdheren Siedepunkt als das aufzutrennende Gemisch 
aufweist und das die Unterschiede in den relativen Ruchtigkeiten der aufzutrennenden 
Komponenten erhoht. 

^30 Es sind eine Vielzahl von Verfahren zur Auftrennung von C4-Schnitten mittels Extrak- 
tivdestiliation unter VenA^endung von selektiven Ldsungsmittein bekannt. Ihnen ist ge- 
meinsam, dass sich durch Gegenstromfiihrung des aufzutrennenden G4-Schnitles in 
Dampfform mit dem flussigen selektiven Losungsmittel bei geeigneten thermodynamic 
schen Bedingungen. in der Regel bei niedrigen Temperaturen, haufig im Bereich von 

35 20 bis SO^'C und bei moderaten Drucken, hSufig bei Normaldruck bis 6 bar, das selekti- 
ve Losungsmittel mit den Komponenten aus dem C4-Schnitt betadt, zu denen es eine 
hohere Affinitat hat, wogegen die Komponenten, zu denen das selektlve Losungsmittel 
eine geringere Affinitat hat, in der Dampfphase verbleiben und als Kopfstrom abgezo- 
gen werden. Aus dem beiadenen Ldsungsmittelstrom werden anschlieBend unter ge- 

40 eigneten thermodynamischen Bedingungen, d.h. bei hoherer Temperatur und/oder 
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niedrigerem Druck gegenOber dem ereten Verfahrensschritt, In einem oder mehreren 
welteren VerfahrenasChrttlen die Komponenten frakUoniert aus dem selekth/en L6- 
sungsmittel frelgesetzt. 

5 In den Verfahren zur thermlschen Auftrennung von C4-Schnltten sind insbesondere 
dessen Komponenten C4-Acetylene problematlsch, da ele einer der HauptverursaCher 
fOr das Apparate-Fowling sInd sowie in weiten Kbnzentraltonsberelchen seilwtzerset- 
zungsgefdlirdet sind. 

10 Es wurden daiier Verfahren zur Auftrennung von C4-Sciinltten entwlckelt, wonach die 
C4-Acetylene In eInem ereten VerfahrensschrW, durcii so genannte Front-end- 
Hydriemng, umgesetzt werden. Die Front-end-Hydrlerung hat daruber hinaus den wel- 
teren Vortell, dass durch die Hydrlerung der C4-Acetylene zusfttzliches Wertprodukt 
1 ,3-Butadien gewonnen wird. 

15 

Ein derartlges Verfahren ist in Proc-Ethylene Prod. Conf. 5 (1996), Seiten 631 bis 636 
beschrleben. Danach wIrd unter Venwendung elnes sogenannten KLP-Katalysators, 
das helBt eInem Katalysator. der felnvertellte Kupfer-Partlkel auf einem hochrelnen y- 
Alumlnlumoxld als Trager mit definierter Porenstruktur enthSlt. eIn hoher Vlnylacetylen- 

20 umsatz bel niedrigem Butadlenverlust erreicht. bel hohen Katalysatorstandzelten. 
Durch die vorgeschaltete Selektivhydriemng kann die zwelstuflge Butadien- 
ExtrakttvdesUllation auf einen ElnstufenprozeB verelnfacht sowie der apparatlve Auf- 
wand in der nachgeschalteten Reindestillation urn eine Trennkolonne reduzlert werden. 
Das Verfahren hat jedoch den Nachteil, daB eIne separate Aniage zur vorgeschalteten 

25 Selektlvhydrlerung der acetylenlschen Verunrelnlgungen erforderilch Ist. 

Aus der US 4,277,313 Ist ein welteres Verfahren zur Gewlnnung von 1,3-Butadien be- 

► kannt. wonach zunSchst eIne SelektMiydrierung und anschlieBend eine Extraktlvdestil- 
lation des 1 ,3-Butadlen8 durchgefuhrl werden. Die Selektlvhydrlerung kann in ROsslg- 
30 Oder Gasphase. In Gegenwart von Katalysatoren der VIII. Gmppe des Perlodensys- 
tems. belspielswelse an einem Palladlum/Aluminiumoxid-Katalysator durchgefuhrt 
werden. Als Exlraktionsmltlel werden Dimethyl- oder Dlethylfomnamld, N-Methylpynroli- 
don, Furfurol oder Acetonitril genannt. Das Verfahren weist, analog zum vorstehend 
beschrlebenen, den Nachteil auf, daB fur die vorgeschaltete Selektivhydriemng eine 
35 getrennte Aniage erforderilch ist. 

Aus US 6,040,489 ist ein Verfahren zur Abtrennung von 1,3-Butadlen aus einem C4- 
Schnitt bekannt. wobel der C4-Schnitt in einer Kolonne hydriert und mit einem L6- 
sungsmittel selektiv extrahlert wIrd, aus der Kolonne ein mindestens die Butane und 
40 Butene umfassender Strom als Kopfstrom abgezogen und das mit Butadlenen belade- 
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ne LSsungsmmel Ober Sumpf abgezogen und anschlleBend In elner Lfisungsmlttel- 
Strippkolonne In einen butadlenhaltlgen Kopfstrom und einen IfisungsmlttelhaWgen 
Sumpfstrom aufgetrennt wird. Der butadlenhaltlge Kopfstrom wird In einer Butadlen- 
Destlllatlonakolonne In einen 1 ,3-butadlenhaltlgen Kopfstrom und einen 1,2- 
5 butadlenhaltlgen Sumpfetrom aufgetrennt. 

Nach dem Verfahren der DE-A 100 22 465.2 wird ein C4-Schnltl In elner Trennwandko- 
lonne oder in thennlsch gekoppelten KbIonnen elner ExIrakMvdestlllatlon sowle elner 
Selektivhydrlerung an einem heterogenen Katalysator, unter Erhalt eines Roh-1,3- 
10 Butadienstromes, unterworfen. 

Die bekannten Front-end-Verfahren zur Entfemung der C4-Acetylene aus C4-Schnitten 
durch Selektivhydrlerung an heterogenen Katalysatoren haben den Nachteil. dass die 
nicht unerhebllchen Katalysalorkosten aufgewendet warden niussen, wobel die be- 
15 kannten Katalysatoren darOber hinaus hftuflg kelne hohen Standzelten aufwelsen. Be- 
sonders kritisch ist dass bel Ausfall des Katalysators die gesamte Aniage zur therml- 
sdnen Trennung des C4-Schnittes ausfillt 

Es war daher Aufgabe der Erfindung. ein Verfahren zur Front-end-Abtrennung der C4- 
20 Acetylene aus C4-Schnltten zur VerfOgung zu stellen, dass die oben genannten 
Nachtelle ntoht aufwelst. 

Die Au^abe wird durch ein Verfahren zur Auflrennung eInes Roh-C4-Schnlttes, enthal- 
tend Butane, Butene, 1 ,3-Butadien sowle gerlnge Mengen an sonstigen Kohlenwas- 
25 serstoffen, darunter C4-Actylene, 1,2-Butadien und Cg-Kohienwaserstoffe, durch 
Extraktivdestillatlon mit einem selektlven Losungsmlttel gelost, wobel elner ersten 
Exlraktlvdestillationskolonne der Roh-C4-Schnitt im mitlleren Berelch derselben und 
das selekHve Ldsungsmittel oberhalb des Roh-C4-Schnlttes zugefuhrt wird und aus der 
i ersten Extraktlvdestillatlonskolonne unterhalb der ZufOhrung des Roh-C4-Schnittes ein 
' 30 dampffonniger Seitenstrom abgezogen wird. der die C4-Acetylene und daneben 1,3- 
Butadien, 1 ,2-Butadlen, Cg-Kohlenwasserstoffe und selektives Losungsmlttel enthalt, 
wobel die Konzentration der C4-Acetylene im dampffomiigen Seitenstrom unterhalb der 
Selbstzersetzungsgrenze derselben liegt, sowie ein Kopfstrom, der die Im selektlven 
Ldsungsmittei weniger ais die C4-Acetylene losllchen Komponenten des C4-Schnittes 
35 enthalt. 

Es wurde gefunden, dass es wirtschaftlich sinnvoll und verfahrenstechnisch moglich 
ist, in einer Extraktivdestlllationskolonne geeignete Betriebsbedingungen, insbesondere 
beziiglich der Art des selektiven Losungsmittels, der Menge desseiben, von Tempera- 
40 tur, Druck und Anzahl der theoretischen Trennstufen so einzustellein, dass man die C4- 
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Acetylene, das helBt die Komponenten aus dem C4-Schnltt, zu denen das selektive 
Losungsmlttel die hdchsle Afflnltat hat, selektiv abtrennen kann. Datrai handelt es sich 
um eine fOr Extraktlvdestillationen ungewShnliche VerfahrensfOhaing. 

5 EIn typlscher Roh-C4-Schnm aua einem NaphtharCracker waist die folgende Zusam- 
mensetzung In Gewlchtsprozenten auf: 



rTOparl 


0-0,5 




0-0,5 


nropoaiori 


0-0.5 


Propin 


0-0,5 


n-Butan 


3-10 


i-Butan 


1 -3 


1-Buten 


10-20 


i-Buten 


10-30 


trans-2-Buten 


2-8 


ds-2-Buten 


2-6 


1,3-Butadien 


35-65 


1 ,2-Butadien 


0,1-1 


Ethylacetylen 


0,1-2 


Vinylacetylen 


0,1-3 


C5 


0-0.5 



Roh-C4-Schnitte aus Naphtha-Crackem enthaiten somit uberwiegend Butane, Butene 
10 und 1 ,3-Butadien. Daruber hinaus slnd geringe Mengen an sonstigen Kohlenwasser- 
stoffen enthaiten. C4-Acetylene slnd haufig bis zu eInem Anlell von 5 gew.-%, oder 
auch bis zu 2 Gew.-% enthaiten. 

FQr die eingangs berelts deflnlerte Extraktivdestillatlon kommen als selektlve Ld- 
15 sungsmittel generell Substanzen oder Gemlsche in Frage, die einen hoheren Siede- 
punkt als das aufeutrennende Gemisch sowie eine groBere Affinitat zu konjuglerten 
Doppelblndungen und Drelfachbindungen als zu einfochen Doppelbindungen so\wie 
Einfachbindungen aufwelsen. bevorzugt dipolare, besonders bevorzugt dipolar- 
aprotische Losungsmlttel. Aus apparatetechnlschen GrQnden werden wenig oder nicht 
20 korrosive Sut)stanzen bevorzugt. 

Geeignete selektlve Losungsmlttel fur das erfindungsgemSBe Verfahren slnd zum Bel- 
spiel Butyrolacton, Nitrile wie Acetonitril. Propionitril, Methoxypropionitril, Ketone \wie 
Aceton, Furfurol, N-alkylsubstituierte niedere aliphatische Saureamide, wie Dlmethyl- 
25 fonnamid, Diethylfonmamid, Dimethylacetamid, Diethylacetamid, N-Fomiylmorpholln, 
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N-alkyteubstituierte cyclische Sftureamlde (Lactame) wie N-Alkylpyrrolldone. insbeson- 
dere N-Methytpyrrolldon. Im Allgemeinen warden N-alkylsubstituierte niedere aliphati- 
scho Sftureamlde Oder N-alkylsubstttulerte cyclische Siureamlde verwendet. Beson- 
ders vortellhaft sind Dlmethylfortnamld, Acetonltrll, Furfurol und Insbeaondere 
5 N-Methylpyrrolidon. 

Es kdnnen Jedoch auch Mischungen dieser Ldsungsmittel untereinander, zum Beiapiel 
von N-Methylpyrrolidon mH Aoetonltril, Mischungen dieser Ldsungsmittel mit Col5- 
sungsmlttein wie Wasser und/odertert.-ButyIether, zum Belspiel Methyl-tert-butyiether, 
10 Ethyl-tert.-butylether, Propyl-tert.-butylether, n- oder l80-Butyl-tert.-butylether eingesetzt 
werden. 

Besondere geeignet Ist N-Methylpynrolldon, bevorzugt in wdssriger Ldsung. insbeson- 
dere mit 8 bis 10 Gew.-% Wasser, besonders bevorzugt mit 8,3 Gew.-% Wasser. 

• 16 
BezQgiich der zur DurchfQhrung der Extraktivdestiilation einsetzbaren Kolonnen gibt es 
gmndsatzlich Iceine Bnechrdnkungen. 

Der Koionne wird in ihrem mittleren Bereich der C4-Schnitt zugefQhrt und das selektive 
20 Ldsungsmittel oberhaib der Zufuhrung des C4-Schnittes. 

Die Koionne ist mit trennwirksamen Einbauten bestudct. Hlerfur l<6nnen aile bekannten 
Arten eingesetzt werden. Oberhaib der Zufuhrung des selektiven L5sungsmittets sind 
bevorzugt ein oder mehrere Boden angeordnet. 

25 

ErfindungsgemaB wird aus der erslen Extraktivdestillatlorwkolonne ein Seitenstrom 
dampffonnig abgezogen, der die C4-Acetyiene und daneben 1,3 Butadien, 1,2- 

• Butadien, Cg-Kohlenwasserstoffe und seiektives |j5sungsmittel enthdlt, wobei die Ko- 
ionne in der Weise betrieben werden muss, dass die Konzentration der C4-Acetylene 
30 im dampffomnlgen Seitenstrom unterhalb der Selbstzersetzungsgrenze derselben liegt. 
Hierfur Ist in der Regel eine Verdunnung auf unterheilb von 30 Mol-% C4-Acetylenen 
ausreichend. 

Der dampffonnige Seitenstrom enthalt seiektives Ldsungsmittel In ^nem Antell, der 
35 dem thennodynamischen Glelchgewicht entspricht. Die Seltenkoionne wird als relne 
Verstarkungskolonne betrieben und dient der Ruckgewinnung von selektivem Ld- 
sungsmittel. Sie muss so betrieben werden, dass an jedem Punkt der Koionne eine 
ausreichende Verdunnung der Acetylene, unterhalb des selbstzersetzungsgefahrdeten 
Bereiches gewahrieistet ist. 
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Aus der ersten Extrakth/destillatlonskolonne wird ein Kopfstrom abgezogen, der die Im 
setektiven LSsungsmittel weniger als die C4-Aoetylene tdsiichen Kbmponenten aus 
dem C4-Schnltt enthdlt. Dieser Strom wird bevorzugt In einem Kondeneator am Kolon- 
nenkopf kondensiert, teilweise als RQcklauf wieder auf die Kolonne aufgegeben und im 
5 Obrigen bevorzugt in einer zweiten Extraktivdestiliationskolonne welter aufgearbeitet. 
Energetisch besonders vorteiihan ist eine Teiikondensation. wobei der kondensierte 
Anteii als RQcklauf auf die Kotonne dient und der dampffSnnige Anteil einer zweiten 
Extraktivdestiiiationekoionne ais Feedstrom zugefutirt wird, in der man die Auftrennung 
im Rafflnat 1 und Roh-1 .3-Butadien durchfOhrt. 

10 

Der Sumpfstrom aus der ersten Extraktivdestiliationskolonne, der ubenwiegend das 
selektive Ldsungsmittei entlidit, wird bevorzugt zur W&melntegration In die erste 
Extraktivdestiitationskolonne genutzt, kondensiert und in die erste Extraktivdestiliati- 
onskoionne recyciiert 

15 

Zur W§nneintegration Ist es mdgllch, den helBen Sumpfstrom aus der ersten Extraktiv- 
destiliationskolonne mit dem Roh-C4-Sctinltt abzukQtilen. Zusatzllcti oder alternativ ist 
es mdgllch, dass man aus der ersten Extraktivdestiliationskolonne von einer Trennstu- 
fe, die eIne Oder meiirere Trennstufen unterhalb des dampffdrmlgen Seitenabzugs 

20 llegt, Flusslgkeit oder einen Tellstrom der Flussigkelt abzieht, durch indirekten WSnne- 
tausch mit dem Sumpfstrom aus der ersten ExtrakUvdestiiialionskolonne enMirmt 
und/oder verdampft und auf der selben Trennstufe oder oberhaib derseiben in die erste 
Extraktivdestiilationskoionne zuruckfuhrt, wobei die Trennstufe, von der die Russlgkeit 
Oder der Russigkeltstellstrom abgezogen wird, dergestalt gewSiiit wird, dass der Ener- 

25 giebedarf fur die erste Extraktivdestiilationskoionne minimal ist. 

Hierbel bezelclinet der Begriff Raffinat 1 in bekannter Weise einen Butane und Butene 
enthaltenden Strom. 

'30 Als Roti-1 ,3-Butadlen wird ein Kotiienwasserstoffgemlsch bezeichnet, das das Wert- 
produkt 1,3-Butadien in eInem Anteil von mindestens 90 Gew.-%, bevorzugt mindes- 
tens 95 Gew.-%, besonders bevorzugt mindestens 98 Gew.-%, Rest Verunrelnlgun- 
gen, enthalt. 

35 BezOglich der trennwirksamen EInbauten geiten fur die zweite ExtrakBvdestliiatlonsko- 
ionne die Ausfuhrungen zur ersten Extraktivdestiliationskolonne analog. 

Aus der zweiten Extraktivdestiliationskolonne zleht man bevorzugt einen Kopfstrom 
Oder einen Strom in der Nahe des Kopfes der Kolonne ab, kondensiert denselben in 
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elnem Kbndensator, gIM das Kondensal tellwetee ale RQcklauf wieder auf die zwette 
Exiraktlvdesiniatlonskolonne auf und zieht ea Im Qbrigen ala Rafflnal 1 ab. 

Au8 der zwelten ExlrakUvdestlllationskolonne zleht man einen Seltenatrom ab. aus 
dem man bevorzugt. durch Zufflhaing desselben In eine zwelte kurze Seltenkolonne. 
selektlves LSsungsmlttel abtrennt, das man In die zwelte BdraktlvdesUllatlonskolonne 
recycllert und aus der man eInen Kopfehrom gewlnnt, den man In elnem Kbndensator 
am Kolonnenkopf kondenslert. tellwelse ale RQcklauf wieder auf die Kolonne aufglbl 
und Im Qbrigen als Roh-1,3-Butadlen abzieht 

In der zwelten Exlraktlvdestlllatlonskolonne Ist eIne warmelntegratlon analog zur ers- 
ten Extraktlvdestlilatlonskolonne mSglich, Indem man aus der zwelten ExlraktlvdesUlla- 
tlonskolonne von elner Trennstufe, die eIne Oder mehrere Trennstufen unterhalb dee 
Seltenabzugs llegt. Flusslgkelt Oder eInen Tellstrom der FIQsslgkelt abzieht, durch Indl- 
15 rekten Wannetausch mit dem SumpfWrom aus der zwelten Extraktlvdestlilatlonskolon- 
ne enwamrt und/oder verdampft und auf derselben Trennstufe oder oberhalb derselben 
In die zwelte Extrakth/destillatlonskolonne zurQckfuhrt, wobei die Trennstufe. von der 
die RQssigkelt Oder der Flusslgkeltstellstrom abgezogen wird. dergestalt gewahit wIrd. 
dass der Energlebedarf fQr die zwelte Extraktlvdestlilatlonskolonne minimal ist. 

20 

Die Erfindung wird Im Folgenden anhand elner Zaichnung und eines Ausfuhmngsbel- 
qsieis nSher erlSutert 

25 Die einzige Rgur zeigt die schematische Darstellung elner Anlage nach der Erfindung 
zur Auftrennung eines C4-Schnittes durch Extraktivdestillatlon. 

Elner ersten Extraktlvdestlilatlonskolonne K I wird ein Roh-C4-Schnltl. Strom 1. Im mltt- 
leren Berelch derselben und selektlves LSsungsmitlel. Strom 2. oberhalb des Roh-C4- 
30 Schnlttes zugefuhrt. Ober einen dampfformigen Seltenabzug wird unterhalb der Zufuh- 
mng des Stromas 1 ein C4-Acetylene enthaltender Strom 3 abgezogen, der elner ers- 
ten Seltenkolonne SK I zugefuhrt wird. in der Seltenkolonne SK I wird destlllativ ein die 
Acetylene enthaltender Kopfstrom 6 abgetrennt sowie ein Sumpfstrom 7, der selektlves 
Losungsmittel enthalt und der in die erste Extraktivdestillationskolonne K I recycllert 
35 wird. 

Der Sumpfstrom 4 aus der ersten Extraktivdestillationskolonne K I. der ubenwiegend 
selektlves Losungsmittel enthalt. wird zur wamieintegration mit elnem Flussigkeits- 
strom, der aus dem unteren Berelch der ersten Extraktivdestillationskolonne K I abge- 
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zogen wird, sowlo zur Vorerwarmung des Roh-C4-Schnme8, Strom 1, genutzt, konden- 
siert und abgekOhlt und emeut der ereten Extraktivdestniationskolonne K I zugefOhrt. 

Der Kopfstrom 5 aus der ersten Exiraktlvdestlllatlonskolonne wird In einem Kondensa- 
5 tor am Kolonnenkopf tellkondenslert, das Kondeneat als RQcklauf wieder auf die Ko- 
lonne aufgegeben und der dampffdrmige Anleil im Obrlgen als Strom 8 abgezogen. 

In der zweiten ExIraktlvdesBllatlonskolonne K II wIrd der Strom 8 durch Gegenstrom- 
fOhmng mit dem selektiven Lfisungsmlttel, Strom 14, destlllativ in einen Kopfstrom 9 
10 aufgetrennt. der kondensiert, teilwelse als RQcklauf wieder auf die Kolonne K II aufge- 
geben und im ubrigen als Rafflnat 1, Strom 15 abgezogen wird sowie In einen Seiten- 
strom 10, aus dem nacli Abtrennung von Losungsmittei in einer zweiten kurzen Seiten- 
kolonne SK II Roh-1,3-Butadien gewonnen wird. In der zweiten Seltenkolonne SK II 
wIrd ein Kopfstrom 11 abgezogen. in einem Kondensator am Kolonnenkopf konden- 
15 slert, teilwelse als RQcklauf wieder auf die Kolonne aufgegeben und im Qbrigen als 
Roh-1,3-Butadlen, Strom 16, abgezogen sowie ein Sumpfstrom 12, der ubenwiegend 
das seiektive Losungsmittei enthSIt und der In die zwelte Extraktivdestiiiatlonskolonne 
K II recyciiert wird. Aus der zweiten Extraktivdestiiiatlonskolonne K II wird ein Sumpf- 
strom 13 abgezogen, zur Warmeintegratlon mit einem RQssigkeitsstrom aus dem unte- 
20 ren Bereich der zweiten Exiraktlvdestlllatlonskolonne K II genutzt, kondensiert und an- 
schlleBend emeut als Strom 14 auf die zwelte Extraktlvdestiiiationskolonne aufgege- 
ben. 



25 Ausfuhrunasbelspiel 

Einer ExlraktlvdestlllaBonskolonne K I mit 28 theoreHschen Trainstufen, mit Zahlung 
der Tiennstufen von unten, wird auf der 15ten theoretischen Trennstufe ein Roh-C4- 
Strom, Bezugszlffer 1 in der Rgur, In einem IVIengenstrom von 32 t/h mit folgenden 
^30 Komponenten mit Qewichtsantellen > als jeweiis 0.01 Gew.-% zugefuiirt: 



n-Butan 


5,75 


l-Butan 


2.45 


1-Buten 


13.89 


i-Buten 


25,65 


trans-2-Buten 


4.44 


cis-2-Buten 


2,96 


1 ,3-Butadien 


43,84 


1.2-Butadlen 


0,14 
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Ethylacetylen 0,13 und 

Vinylacetylen 0,74. 



9 



5 Die Kolonne wird bei einem Kopfdruck von 4,5 bar absolut und einer Temperialur am 
Kbionnenkopf von 58,8 'C betrieben. 

Auf der obersten Stufe der ExtrakUvdesHllaHonskoIonne K I wird ein Mengenstrom von 
120 t/h des ExtraktMosungsmlttels N-Methylpynrolldon (NMP), mit 8,3 Qew.-% Wasser 
10 Strom 2, zugefQhrt. 

Von der dritten theoretlschen Trennstufe wird eIn Mengenstrom von 224 kg/h, Bezugs- 
zWer 3 In der Rgur, mlt folgenden Komponenten mIt Gewlchtsanlellen iewells > 0.01 
Gew.-% abgezogen: 

15 

1,3-Butadlen 2,45 
1.2-Butadien 1,21 
Ethylacetylen 1,67 
Vinylacetylen 10,40 
20 Wasser 70,10 und 

NMP 14,08. 

Aus diesem Strom wird In der Seltenkolonne SK I, die als relne Verstarkungskolonne 
betrieben wird, mlt dem Riicklauf das Losungsmittel ausgewaschen. Dabel wird eIn 
25 Kopfstrom, Bezugszlffer 6 In der FIgur, erhalten, mlt folgenden Komponenten In Ge- 
wlchtsanteilen von Jewells > 0,01 Gew.-%: 

1,3-Butadlen 3.24 

1,2-Butadlen 1.60 

^30 Ethylacetylen 2,20 

Vinylacetylen 13,56 

Cs-Kohlenwasserstoffe 0,16 und 

Wasser 79,24. 

35 Die teuer zugekautte Komponente N-Mettiylpyn-olldon des ExtraktMosungsmlttels wird 
bis auf 1 ppm Im Kopfstrom der Seltenkolonne vollstSndlg abgetrennt und der ersten 
Extraktivdestillationskolonne K I emeut zugefQhrt. 



40 
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PatentansprQche 

1. Verfahren zur Auftrennung elnes Roh-CA-Schnlttes, enthaltend Butane, 
Butene, 1 ,3-Butadlen sowle gerlnge Mengen an sonsllgen Kohlenwasser- 

5 stoffen, damnter C4-Acetylene, 1,2-Butadlen und Cs-Kohlenwasserstoffe 

durch Extrakllvdestlllatlon mit einem selektlven Ldsungsmittel. wobel elner 
ersten Exiraktivdestlllationskolonne (K I) der Roh-C4-Schnltl (1) Im mttUe- 
ren Berelch derselben und das selekUve Ldsungsmittel (2) oberhalb des 
Roh-C4-Schnittes (1) zugefuhrt wird und aus der ersten Extraktivdestillati- 

10 onskolonne (K I) unterhalb der ZufQhmng des Roh-C4-Schnfttes (1) ein 

dampffomnlger Seitenstrom (3) abgezogen wIrd, der die C4-Acelylene und 
daneben 1,3-Butadlen, 1,2-Butadlen, Cs-Kohlenwasserstoffe und selekti- 
ves Ldsungsmittel enthSIt, wobel die Konzentratlon der C4-Acetylene Im 
dampffonnlgen Seitenstrom (3) unterhalb der Selbstzersetzungsgrenze 

15 derselben llegt, sowle eln Kopfstrom (5), der die Im selektlven Losungs- 

mittel wenlger als die C4-Acetylene Idsltohen Komponenten des Roh-C4- 
Schnlttes enthalt. 

2. Verfahren nach Anspruch 1 , dadurch gekennzeichnet, dass der dampf- 
20 formlge Seitenstrom (3) einer ersten Seitenkolonne (SK I) zugefuhrt wird, 

aus der ein Kopfstrom (6), enthaltend die C4-Acetylene abgezogen wird, 
der in einem Kondensator am Kopf der ersten Seitenkolonne (SK I) kon- 
denslert, teilweise als Rucklauf wieder auf die erste Seitenkolonne (SK I) 
aufgegeben und im ubrigen abgezogen wird sowie ein Sumpfstrom (7), 
25 enthaltend das selekUve Ldsungsmittel. der der ersten Extraktivdestillati- 

onskolonne (K I) emeut zugefuhrt wird. 

3. Verfahren nach Anspmch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, dass aus der 
ersten Extraktivdestillationskolonne (K I) eln Sumpfstrom (4) abgezogen 

30 wird, der durch Indirekten Wannetausch mit dem Roh-C4-Schnitt (1) ab- 

gekuhK, In einem Kondensator kondensiert und erneut als Strom (2) auf 
die erste Extraktivdestillationskolonne (K I) aufgegeben wird. 



4. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, 
35 dass man aus der ersten Extraktivdestillationskolonne (K I) von einer 

Trennstufe, die eine oder mehrere Trennstufen unterhalb des dampfformi- 
gen Seitenabzugs (3) liegt, Fliissigkeit oder einen Teilstrom der Flussig- 
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keit abzieht, durch indirekten W&rmetausch mit dem Sumpfstrom (4) aus 
der ersten Extraktivdestillationskoionne (K I) erw&rmt und/oder verdampft 
und auf der selben Trennstufe Oder oberhalb derselben In die erste 
Extraktivdestillationskoionne (K I) zuruckfuhrt, wobel die Trennstufe, von 
5 der die RQsslgkelt Oder der FIQsstgkeitsteilstrom abgezogen wird. derge- 

stalt gewahit wlrd, dass der Energlebedarf fClr die erste Extraktivdestillati- 
onskoionne (K I) minimal ist. 

5. Verfahren nach einem der AnsprOche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, 
dass man den Kopfstrom (5) aus der ersten Extraktivdestillationskoionne 
(K I) in einem Kondensator am Kopf der ersten Extraktivdestillationsko- 
ionne (K I) kondensiert, teilweise als RQcklauf zuruckfuhrt und den Obrigen 
Tell des kondensierten Kopfstromes (8) einer zweiten Extraktivdestillati- 
onskoionne (K II) zufQhrt. in der man die Auftrennung in Raffinat 1 und 
Roh-1,3-Butadien durchfuhrt. 

6. Verfahren nach Anspruch 5, dadurch gekennzeichnet, dass man im Kon- 
densator am Kopf der ersten Extraktivdestillationskoionne (K I) eine Teil- 
kondensation durchfuhrt, den kondensierten Anteil aus dem Kopfstrom (5) 

20 der ersten Extraktivdestillationskoionne (K I) als RQcklauf venwendet und 

den dampffdrmigen Anteil derselben der zweiten Extraktivdestillationsko- 
ionne (K II) zufuhrt 

Verfahren nach Anspruch 5 oder 6, dadurch gekennzeichnet, dass man 
aus der zweiten Extraktivdestillationskoionne (K II) elnen Kopfstrom (9) 
abzieht, in einem Kondensator kondensiert, teilweise als Rucklauf wieder 
auf die zweite Extraktivdestillationskoionne (K II) gibt und im Obrigen als 
Raffinat 1 abzieht und dass man aus der zweiten Extraktivdestillationsko- 
ionne (K 11), unterhalb der Zufuhrung des Stromes (8) einen Seitenstrom 
(10) abzieht, den man bevorzugt einer zweiten Seitenkolonne (SK II) zu- 
fuhrt, aus der man einen Kopfstrom abzieht, kondensiert, teilweise als 
RQcklauf wieder auf die zweite Seitenkolonne (SK II) aufgibt, im Obrigen 
als Roh-1 ,3-Butadien-Strom abzieht sowie einen Stumpfstrom (12) um- 
fassend das selektlve Losungsmitlel, den man emeut der zweiten Extrak- 
tivdestillationskoionne (K II) zufuhrt. 
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8. Verfahren nach einem der AnsprOche 5 bis 7, dadurch gekennzeichnet, 
dass man aus der zweiten Extraktivdestiilationskolonne (K II) von einer 
Trennstufe, die eine oder mehrere Trennstufen unterhalb des Settenab- 
zugs (10) liegt, FIQssigkeit Oder einen Tellstrom der FIQsslgkeit abzleht, 

5 durch indirekten W&rmetausch mit dem Sumpfstrom (13) aus der zweiten 

Extraktivdestiilationskolonne (K II) en^vdmit und/oder verdampft und auf 
derselben Trennstufe Oder oberhalb derselben In die zwelte Extraktiv- 
destiilationskolonne (K II) zurQckfuhrt, wobei die Trennstufe, von der die 
FIQssigkeit Oder der Russigkeitsteiistrom abgezogen wird, dergestait ge- 

10 wahit wird, dass der Energlebedarf fur die zwelte Extraktivdestillattonko- 

lonne (K II ) minimal ist. 



15 
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Verfahren zur Auftrennung eines Roh-C4'Schnittes 
Zusammenfassung 

5 

Es wird ein Verfahren zur Auftrennung eines Roh-C4-Schnittes. enthaltend Butane, 
Butene, 1,3-Butadlm sowie geringe Mengen an sonstigen Kohlenwasseretoffen, dar- 
unter C^Acetylene, durch Extraktivdestillation mit einem selektiven L^sungsmittel vor- 
geschlagen, wot)ei einer ersten Extraktivdestillatlonskolonne (K I) der Roh-C4-Schnitt 

10 (1) im mittleren Bereich derselben und das selektive L^sungsmittel (2) oberhalb des 
Roh-C4-Schnittes (1) zugefuhrt wird und aus der ersten Extral^tivdestiliationslcolonne (K 
I) unterhalb der ZufOlirung des Roli-C4-Sclinittes (1) ein dampffdrmiger Seitonstrom (3) 
abgezogen wird, der die C4-Acetyiene und daneben Qbenwiegend di» seieldive L6- 
sungsmittel enttidit, wobei die Konzentration der C4-Acetylene im dampf^rmigen Sei- 

15 tenstrom (3) unterhaib der Seilsstzersetzungsgrenze derseiben liegt. sowie ein Kopf- 
strom (5). der die im seieldlven IjSsungsmittel weniger als die C4-Acetyiene Idsliclien 
Komponenten entli&lt 

20 

(Figur) 
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